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مونه های در ن پیریدیمنانو کامپوزیت اسپینل معکوس و اکسید قلع برای اندازه گیری 

 دارویی و بیولوژیکی

 طائی معصومهو  فردین علی عابدی
 ، ایرانتهران،دانشگاه پیام نوردانشکده شیمی، 

 

12/94/12تاريخ پذيرش:            42/99/12تاريخ تصحيح:               41/91/12تاريخ دريافت:    

 چکيده    

کهای مختلف از قبیل د. خصوصیات این نانو ذرات با تکنیا روش حالت جامد ساخته شب 4SnO2Zn-2SnO دراین کار تحقیقاتی نانو کامپزیت     

با استفاده از این نانو  یمپیریدگیری  میکروسکوپ نشر الکترون بررسی شد. سپس یک حسگر الکتروشیمیایی برای اندازهاسپکتروسکوپی پرتو ایکس و 

 037.3تا  3.0نشان داد. پیک اکسایش این دارو در محدوده  پیریدیمذرات ساخته شد. این حسگر خواص الکترو کاتالیست بسیار عالی برای اندازه گیری 

. این روش پیشنهادی بسیار انتخاب گر و ساده با دقت بالا میکرومولار برای این روش پیشنهاد شد 3.330حد تشخیش  .خطی است ریدیمپیمیکرومولار از 

  در نمونه های دارویی و مایعات بیولوژیکی است. پیریدیمبرای اندازه گیری 

 الکترود خمیر کربن،4SnO2Zn-2SnO ،یریدیم :واژگان کلیدی

 مقدمه -1

ستفاده    برای درمان عفونت های طور معمول به که ، ضد درد  یک داروی پیریدیم  ستگاه ادراری ا شو   د  از پیریدیم. ]1[د می 

ستگاه گوارش جذب  شود.  در ادرار دفع و به طور عمدهشده   د صرف  می  سایی حاد کلیه  پیریدیم بیش از حد م سابقه  نار   بدون 

شود  بیماری کلیوی قبلی سعه یک  آن، درمان بالینی بنابراین، در. ]2[ را نتیجه می  سریع و  به منظور تو ساس با  روش  آماده   ح

ست.   پیریدیم برای تجزیه و تحلیل احلمر و تعیین نمونه ساده  سازی  در  یریدیمپ تعیینبرای  تکنیک تحلیلی ینچندمفید ا

سعه یافته اند.  بیولوژیکی مایع شیمی های  این ها روش تو طیف بینی   ،]6و  3[کروماتوگرافی مایع با کارایی بالا  ،] 4و  5[ الکترو

 حسگرهای الکتروشیمیایی ها،تکنیک  در میان این .]11و  9[ UV/Visو اسپکتروفتومتری   ،]8و  7[جرمی/کروماتوگرافی گازی 

ست. اگرچه  پیریدیم آزو و آمین الکتروفعالیت گروه های به دلیل ست   پیریدیم ،مورد توجه زیادی قرار گرفته ا ه ای از سنتیک آه

شان می دهد.        شده ن صلاح ن سیون در الکترودهای ا سیدا   5.6 شکاف باند  معمولی با nنوع  یک نیمه هادی، 4SnO2Zn   الکترواک

  از این رو، .عالی است  الکترونیکی نوری خواص هدایت الکتریکی بالا و بالا، تحرک الکترون مهم با یک ماده بسیار  این. است  ولت

4SnO2Zn  12و  11[ سلول های خورشیدی و فوتوکاتالیست دارد ،گازسنسور  در زیادی امیدوار کننده یهاکاربرد[. 

 

 
 .تجزیه، دانشگاه دانشگاه پیام نور ، تهران، ایران: استادیار شیمی لونویسنده مسئو                                                                 m.taei@ch.iut.ac.ir 
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4SnO2Zn  2وSnO ، به طور گسترده استفاده می  ، برای تشخیص مولکول های گازیرایج بودهگاز  های سنجش هر دو مواد که

مک به ک ، هیدروترمالسولوترمال ،هیدروترمال،تبخیر حرارتی های مختلف از قبیل با استفاده از روش بسیاری از محققان. شود

به  این .]13-15[ کرده اندگزارش  4SnO2Zn-2SnOو کامپوزیت  4SnO2Zn برای سنتز و سونوشیمی ژل-روش سلمایکروویو، 

چ ، هیبهترین دانش مادارد. با  اندازه ذراتر روی خواص و ب اثر قابل توجهی ترکیبی متفاوتروش های  که شده شناخته خوبی

و مواد  دو ملکولی سنجش کمی برای 4SnO2Zn-2SnO نانوذرات اصلاح شده با الکترود خمیر کربن با استفاده از یک گزارش قبلی

گزارش شده  4SnO2Zn-2SnO برای آماده سازی آسان  حالت جامدسنتز مسیر ، یک در مطالعه حاضر شده است.نتوصیف  مخدر

رای ب الکترود اصلاح شده کاربرد در نهایت، توصیف شد. شده ذرات سنتزنانو  با این الکترود خمیر کربن اصلاح پس از آن، .است

 خطی و محدوده دینامیک حد تشخیص 1جدول . مورد بررسی قرار گرفت نیز و دارویی نمونه های بیولوژیکی در پیریدیم تعیین

 .]21-16[ مقایسه می کند پیریدیم ،تعیینبرای  مقالات را گزارش شده در اخیرا های آنالیز و روش روش پیشنهادی ما

 پیریدیوم تعیین برای شده منتشر تازگی به ولتامتری روش با شده ارائه روش از شایستگی ارقام مقایسه. 1 جدول              

 مرجع
حد تشخیص 

)μM( 

گستره خطی 

)μM( 

 تکنیک
   الکترود

 ولتامتری پالس تفاضلی 13/1 – 3/7   123/1 ]5[
MgCr2O4-MWCNTs /GCE 

 پلاروگرافی پالس تفاضلی 52/1 – 1/4 5/1 ]16[
Drop Mercury electrode 

 CPE ولتامتری موج مربعی 2/1–3/2 17/1 ]17[

]18[ 21/1 11 – 6  
 ولتامتری پالس تفاضلی

p-ABSA /GCE 

 GCE آمپرومتری 4/1 – 121 8/1 ]19[

 ولتامتری پالس تفاضلی 5/1 – 617 119/1 کار حاضر
SnO2-Zn2SnO4/CPE 

 
 

 

 بخش تجربی -2

 ي مورد استفادهدستگاه ها-4-9

ستفاده از  ولتامتری های اندازه گیری کلیه ستم   با ا سی شیمیایی  یک   797مدل  سوئیس(، اریزو، ) Metrohm ابزار شامل  الکترو

VA ستم    و یک سیم  الکترود مرجع، به عنوان Ag / AgClالکترود  یکشامل   معمولی سه الکترودی  سلول  سی به  پلاتین یک 

 Ag مرجع  الکترود مقابل در ها پتانسیل  مههانجام شد.   الکترود کار به عنوان 4SnO2Zn-2SnO  /CPE وکمکی الکترود  عنوان

/ AgCl شددد. اندازه گیری و گزارش pH یک  با محلول ها pH سدداختار و مورفولوژی شددد. کنترل (146 )مدلگ کورنین متر  

با  ( S-4161 )هیتاچی FE-SEM( و Cu-Kαتابش با   Xاشددعه  پراش، هلند فیلیپس اکسددپرت) XRD با اسددتفاده از محصددول

قرص های   با استفاده از  جامد طیف ثبت شد.  پلاسJASCO FT-IR (681 ) استفاده از یک با  FT-IR مشخص شد.   طلا پوشش 

KBr  .ست آمد شیمیایی  تجزیه و تحلیل به د شده    ترکیب  صلاح  ستفاده   الکترود ا سپکترومتر با ا انجام   (EDX) انرژی پراکنده ا
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 .شد

 و معرف هاي مورد استفاده مواد شيميايي-4-4

مورد  ربدون خالص سازی بیش   و به دست آمده  از شرکت مرک  دیگر مواد شیمیایی  شد.  عرضه  آلدریچسیگما   توسط  پیریدیم 

ستفاده قرار گرفت. یک محلول حجمی  سب از  حجم در دارو دقیق از جرمکردن  با حل پیریدیمبر لیتر از  مول 1.11  ا آب  منا

شتن در یخچال فریزر  شد  دو بار تقطیر و نگه دا ه  آماد دو بار تقطیربا آب حجمی  محلول با رقیق کردن کار . محلول هایآماده 

سال  محلول بافر شد.  ستفاده از  8.1تا  pH  2.1 از محدوده  یونیور سید بوریک،  با ا سفریک و    ا سید ف ستیک    ا سید ا   به علاوه ا

سدیم    سید  شد.  pHاثر  مطالعه رایب هیدروک بالا  گرانروی  اب پارافینو  میکرومتر( 31>اندازه ذرات خالص ) پودر گرافیت آماده 

 استفاده شد. ها الکترودخمیر  برای تهیه( بر لیتر کیلوگرم 1.88=  دانسیته)

 2SnOروش سنتز براي آماده سازي -4-3

 عقیق هاون درمیلی مول(  21) و سودمیلی مولO 2H.22SnCl  (11  ).[21]ساخته شد حالت جامد روش توسط  2SnO نانوذرات

 و شسته شد بار ین چندآب دو بار تقطیر با  این محصولکوبیده شد.  دقیقه در دمای اتاق 61 کامل برایبه طور  مخلوط شد و

انجام  ساعت 1به مدت  درجه سانتیگراد 911 در محصول ، عملیات حرارتیپس از آن .خشک شد گراد درجه سانتی 61 دمای در

  شد.

 SnO₂-Zn₂SnO₄روش سنتز براي آماده سازي -4-2

در پیش ماده را تغییر داده اند.  نویسندگان؛ ]21[ شده  قبلا گزارش یک روش به دنبال اساسا در این مطالعه استفادهروش مورد 

عقیق  هاون در 2ZnCl میلی مول 11و  O2H2 .2CaCl از میلی مول 11 استفاده شد. 2ZnCl و O2H2 .2SnCl  ،NaOH سنتز، این

 دقیقه 51 و برایاضافه شد به مخلوط ( میلی مول 41) سود، پس از آن شد کوبیده دقیقه 51به مدت  به طور کامل ومخلوط شد 

شسته  دو بار تقطیر با آب  چندین مرحله این محصول. است Zn (1 :1)+2  به Sn+2 مولی نسبت .کوبیده شد در دمای اتاق ، دیگر

 انجام شد. ساعت 1به مدت  سانتیگراددرجه  911 در محصول ، عملیات حرارتی پس از آن. در دمای اتاق خشک شدو  شد

 SnO₂-Zn₂SnO₄آماده سازي الکترود اصلاح شده -4-2

آماده  پودر گرافیت میلی گرم از 811و  4SnO2Zn-2SnO میلی گرم از 111 با مخلوط کردن 4SnO2Zn-2SnOه الکترود اصلاح شد

میلی  111، دی اتیل اتر پس از تبخیرتا به دست آمدن مخلوطی یکنواخت مخلوط شد.  اضافه شد و دی اتیل اتر پس از آن شد.

سپس  مخلوط شد. مرطوب یکنواخت یک خمیر برای به دست آوردن هاون و دسته هاون جامد با اضافه شد و پارافین روغن گرم

 خلوطم به پشت لوله شیشه ای داخل سیم مسی با فشار دادن یک الکتریکی تماس. شد پک لوله شیشه ای در داخل یک خمیر

به  یبر روی کاغذ وزن و پرداخت آن خارج از لوله بیش از حد خمیر با فشار دادن جدید یک سطح در صورت لزوم،. شد ایجاد
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اصلاح  CPEماده شد. آ 4SnO2Zn-2SnO جای به 2SnO میلی گرم 111 با اضافه کردن ، امابا روش مشابه 2SnO/CPEآمد. دست 

  آماده شد. دسته هاون با هاون و مخلوط کردن در و کامل پارافین مقدار مناسب خوب با پودر گرافیت مخلوط کردنبا  نشده

 روش آزمايش-4-6

میلی لیتر  11.1 ،محلول شاهد  برای آماده سازی شد. داده جلا سفید و تمیز با یک کاغذ 4SnO2Zn-2SnOالکترود اصلاح شده 

ل س یک درون ( به4.1 برابر pH ،مولار 1.11 سدیم،  هیدروکسید /اسید بوریک، اسید فسفریک، اسید استیک ) بافر از محلول

پالس تنظیم شد. ولتاموگرام  Ag / AgCl  در مقابلولت  1.1و  1.51 به ترتیب  پایانیاولیه و  پتانسیل منتقل شد. الکتروشیمیایی

 سیگنال تا گرفتن  لت بر ثانیهمیلی و 31 سرعت اسکن، میلی ثانیه 31زمان پالس  ولت، میلی 111 دامنه پالس با (DPV) تفاضلی

 یک میکروپیپت با استفاده از، سلبه  پیریدیم محلول مقادیر مختلف، پس از آنبرچسب خورد.  pbIبه عنوان  ، وشاهد ثبت شد 

 به عنوان یک سیگنال ( psI -pbI) جریاندر  تفاوت ثبت شد. (psI) سیگنال تحلیلی دوباره برای دریافت DPV و اضافه شد

 ریدیمپی غلظت در مقابلخالص  جریانپیک  رسم کالیبراسیون با نمودار .در نظر گرفته شد گونه ها برای هر یک از  (I∆)خالص

 .آماده شد در محلول

 آماده سازي نمونه هاي واقعي-4-7

( دقیقه 3به مدت دور در دقیقه  2111) ادرار های نمونه شد.جمع آوری  الغب داوطلب مرد سالم انسان از ادرار های نمونه

به  نمونه میلی لیتر از محلول 1.1، پس از آن فیلتر شد. میکرون 1.43 یک فیلتر با استفاده از محلول روییو  سانتریفوژ شدند

 با استفاده از روش پیریدیم یمحتو گیریبرای اندازه  را به داخل سل (4.1 برابر pH) بر لیتر مول 1.11 بافرمیلی لیتر  9.1 علاوه

 منتقل شدند. استاندارد اضافه کردن

شد.  همگن و پودر( به طور کامل ی شهر داروآزمایشگاه شرکت، پیریدیم هر قرص درمیلی گرم  111برچسب ) پیریدیم قرص  

میکرولیتر  211، پس از آنحل شد.  امواج فراصوت با آب میلی لیتر 11در  شد و نیوزتبه دقت  حاصل پودر میلی گرم از 43.1

 برایرقیق شد و محلول حاصل  میلی لیتر 11 حجم فلاسک در با آب (4.1 برابر pHبافر ) میلی لیتر از 3به علاوه  محلول از

با استفاده  اه غلظت آن برای تعیین ل الکتروشیمیاییس در یک شده نمونه رقیق محلول پس از آن، استفاده شد. تجزیه و تحلیل

 .قرار داده شد (DPV) ولتامتری پالس تفاضلی روش از

 بحث و نتیجه گیری-3

 SnO₂-Zn₂SnO₄خصوصيات مورفولوژيکي نانو ذرات -3-9

)شکل  XRD الگوهایشد.  مشخص طلا با پوشش FE-SEM و FT-IR آنالیز،XRD با استفاده از محصول ساختار و مورفولوژی

1A) 4 تایید کرد کهSnO2Zn-2SnO  درجه سانتی گراد 911در  عملیات حرارتیپس از (SnO2  ،JCPDS 141-11 شماره-

1443 ،4SnO2Zn ،JCPDS شکله است. به دست آمد( 1471-124-11 شماره A1 .نمونه مشخصه برای قله نشان می دهد 
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4SnO2Zn-2SnO زاویه که در θ2 26.61 ،34.73 درجه، 31.78 درجه، 42.65 درجه، 58.96 درجه، 57.93 درجه، 55.89 درجه 

 درجه، 54.29 درجه، 29.14 درجه، 17.72 درجه و 63.95 درجه، 64.71 درجه، 62.39 درجه، 61.87 درجه، 37.82 درجه،

که رخ داده  درجه 68.49 درجه، 65.31 درجه، 61.44 درجه، 33.11 درجه، 31.63 درجه، 43.64 درجه، 41.68 درجه، 53.91

، (112)، (221)، (511)، (112)، (221)، (211)، (211)، (111) ، (211)، (111) (،111) مربوط به خود بلورشناختی توسط

به  4SnO2Zn و 2SnO برای (621)، (351)، (441)، (311)، (422)، (551)، (411)، (222)، (511)، (221)، (111) و (511)

درجه سانتی  911 پس از عملیات حرارتی در 4SnO2Zn-2SnOتشکیل  نمونه  تایید بیشتر به منظور. مشخص شده اندترتیب 

و  671حدود  SnO2 برای نمونه Sn-O .کشش(B1)شکل  استفاده شد( FT-IR) هفوری تبدیلمادون قرمز طیف سنجی ، گراد

 ترسانتی مبر  311تا  573  محدودهدر  پیوند که کردند گزارش  و همکاران شاین .]22[ بر سانتی متر قابل مشاهده است 361

 سانتی متربر  731تا  331 ر محدودهد پیوند، و شبکه کریستالی در هشت وجهیختار سا و اکسیژن در فلز تعامل بین مربوط به

را می توان بر سانتی متر  371 مشاهده شده در پیوند، 4SnO2Zn اسپینل در چهار ضلعی و اکسیژن در فلز تعامل بین مربوط به

هشت  هایساختار  در Sn-O پیوند شامل بر سانتی متر 421 مشاهده شده در پیوند ، وچهار ضلعیدر ساختار  Zn-O پیوند به

 .]25[ اختصاص داد وجهی

 

   ₄SnO2Zn-2SnOنانو ذرات  IR-FTطیف   4SnO2Zn-2SnO  (B) نانوذرات XRD  الگوی -(A) 1شکل                
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در  2SnO نانوذرات  نمونه نشان می دهد 2a شکل.. گرفتمورد مطالعه قرار  SEM-FE تصاویر نمونه ها توسط مورفولوژی

در  نانوذرات یک صفحه و از 4SnO2Zn-2SnO نمونه نشان می دهد که 2b شکل نانومتر است. 33.1 اندازه متوسط با مورفولوژی

 تشکیل شده است. نانومتر 111تا  26مخدوده اندازه 

                                                                   

 

   ₄SnO2Zn-2SnO ( نانو ذراتb، و ) SEM (a )2SnOتصویر  -2شکل

 رفتار الکتروشيميايي پيريديم در سطح الکترود هاي اصلاح شده-3-4

 6Fe(CN)3K محلول  با استفاده از چرخه ایولتامتری  توسط CPE و  4SnO2Zn-2SnO ی الکترود اصلاح شدهواقع مساحت سطح

-RANDLES فرمول برگشت پذیر، فرایندبرای یک  به دست آمد. اسکن های مختلف در سرعت پروب به عنوان یک مولارمیلی  1

Sevcik :استفاده شده است   

Ipa = 2.69 × 105 n3/2 A C0 DR
1/2 ν 1/2                                      Eq. (1) 

، است سطح الکترودمساحت  A، مبادله شده الکترون تعداد n، جریان پیک آندی( اشاره به A) Randles- Sevcik ،paI در فرمول

DR ضریب نفوذ نشان دهنده ،C0 (مخفف مول بر سانتی متر مکعب ) 6 غلظتبرایFe(CN)3K و ν 1برای است.  سرعت اسکن 

از  شیب پس از ، s 2cm 6−7.6×10−1برابر با  DR و 1برابر  KCl :n بر لیتر مول 1.1 الکترولیت در 6Fe(CN)3Kی مول بر لیتر میل

 برایسانتی متر مربع  1.1426 الکترود سطح مساحت نتایج نشان داد که محاسبه شد. واقعی سطح ساحت، م 1/2ν  – paI  رابطه

CPE 4 الکترود اصلاح شده  برایسانتی متر مربع  1.1721 وSnO2Zn-2SnO .برای سطحمساحت  است که این به این معنیاست 

/CPE4SnO2Zn-2SnO 1.69 برای تر ازبزرگ   بار CPE .است 

مورد بررسی قرار ( CV) ولتامتری چرخه ای و  DPVs با استفاده از الکترود اصلاح شده در سطح پیریدیم مستقیم ازالکتروشیمی 

 پیریدیمبر لیتر  میکرومول 411 حضور و عدم حضور در (pH 4.1بافر )محلول  های مختلف در یک الکترود DPVs 5شکل  .گرفت

یه دست ( a منحنی) لخت الکترود خمیر کربن بر روی الکتروشیمیایی پاسخ هیچ پیریدیم حضوردر صورت عدم . نشان می دهد را

، یک سیگنال خمیر کربنالکترود  برای .ندارد وجود بر روی سطح الکترود الکتریکی هیچ ماده نشان می دهد کهنیامد 

 ولت 1.71 در ظاهر شده اکسیداسیون و پتانسیل آمپرمیکرو  2.87 (paI) اکسیداسیون پیک جریان با پیریدیم از  الکتروشیمیایی

و  میکروآمپر 4.32 حدود(paI) پیک اکسیداسیونجریان ،  2CPE/ SnO ، دراز سوی دیگربه دست آمد.  d) ، منحنی5)شکل 
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 پیریدیم اکسیداسیونجریان  در واقع، .به دست آمد (e، منحنی 5( )شکل ظاهر شد ولت 1.75 در paE ) اکسیداسیون پتانسیل

الکترود اصلاح  دلیل عملکرد بهتر یافته است. افزایش (e، منحنی 5)شکل  لخت الکترود برابر نسبت به 2CPE/ SnO 1.37 در

با این را افزایش می دهد.  الکترود سطح موثر 2SnO در همین حال،اشد. ب 2SnOنانومتری  ابعاد ممکن است به دلیل 2SnO شده

  4SnO2Zn و 2SnO نهمزما شروع نشان می دهد که (ولت 1.71 در میکروآمپر 11.41) اکسیداسیون جریان بزرگترین حال،

 یبرابر 5.1 یک افزایش بیش از نشان می دهد که این نتایج کند.می را تقویت  دیگر های الکترود نسبت به پیریدیم جریان پیک

 سینرژیک نانوذرات اثر سبب به، بلکه سطحمساحت  نه تنها به دلیل CPE4SnO2Zn-2SnO/  سطح در آنالیت درجریان پیک

2SnO  4وSnO2Zn است. 

             

 ولتاگرام های پالس CPE4SnO2Zn-2SnO ; (B)/( c، و )CPE( ،b )2SnO / CPE (a) محلول شاهد در پالس تفاضلی ( ولتاگرام هایA)-0شکل

شرایط . CPE4SnO2Zn-2SnO/( f، و ) CPE، (e) 2SnO / CPE (d) در( بر لیتر میکرومول 033.3) پیریدیم چرخه ای ولتاگرام های (C) تفاضلی و

 pH بر لیتر، مول 3.1یونیورسال ) بافر؛ جارو میلی ولت بر ثانیه 03، سرعت اسکن میلی ثانیه 03 پالس زمان ولت،میلی  133  دامنه پالس: DPV تجربی

 بر ثانیه است. میلی ولت 03، سرعت اسکن :CV شرایط (.0.3 برابر

نتایج نشان . مورد مطالعه قرار گرفت 4SnO2Zn-2SnO الکترود اصلاح شده در پیریدیمبر روی جریان پیک آندی  سرعت اسکن اثر

  PaIو  1/2ν  بین خوب رابطه خطیدارا بودن  .می یابدافزایش  به تدریج (PaI) آندیپیک  جریان ،سرعت اسکن افزایشکه با  داد
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را تایید می (R 0.99142 =) الکترود اصلاح شده بر رویشده  کنترل انتشار یک فرایندبر ثانیه  میلی ولت 181-11 اسکنسرعت 

 . کند

         

 ؛d) 73 ؛c) 03 ؛b) 03 ؛a) 13 مختلف :های  اسکن با سرعت CPE4SnO2Zn-2SnO/ در پیریدیم بر لیتر میکرومول 233 چرخه ای ولتاگرام  -0شکل 

e) 03.3 .f) 113؛ g) 103؛ h) 103 ؛ وi)183 میلی ولت بر ثانیه 

 بهينه سازي شرايط اندازه گيري-3-3

 ،DPV امترهایپار جملهمختلف از  تاثیر پارامترهای ، پیریدیمتعیین برای  بالاترین حساسیت با شرایط بهینه در جهت پیدا کردن

  .مورد مطالعه قرار گرفت پیکروی جریان   بر pHو  نانو جرم ذرات

تعیین رای ب ولتامتری پالس تفاضلی ،دارد ولتامتری چرخه ای وضوح بسیار بالاتر از و حساسیت ولتامتری پالس تفاضلی از آنجا که

. تغییر یافت ،بودبر لیتر  میکرومول 411 پیریدیم غلظت زمانی که ولتامتری پالس تفاضلی پارامترهای. استفاده شد ، پیریدیم

به دست  ثانیه 1.1 ولتاژپله  ، و زمانمیلی ثانیه 31 پالس زمان ولت، 111دامنه پالس  با پیک حداکثر جریان نتایج نشان داد که

 .انتخاب شدند برای مطالعه بیشتر این مقادیر آمد.

مورد   4SnO2Zn-2SnOم جر اثر ،پیریدیم نسبت بهمطرح شده  الکترود ازمناسب  با پتانسیل حداکثر جریان برای به دست آوردن

به  مواد خمیر مقدار کل از 4SnO2Zn-2SnO ٪11حاوی  الکترود را می توان در اکسیداسیون حداکثر جریان. بررسی قرار گرفت

به  جدید بنابراین سطح. می شودبرای پولیش دادن  سفت و سخت، الکترود  4SnO2Zn-2SnO نسبت در با افزایش ورد.دست آ

ساخته  الکترودهای در تمام به طور قابل توجهی پیریدیم پیک پتانسیل به ذکر است که شایان آید. به دست نمی تواند راحتی

 نمی شود. جا به جا شده

مورد بررسی قرار  PH 2.1-8.1 در محدوده DPV توسط جریان پیک اکسیداسیون و پتالنسیل پیک بر روی محلول pH تاثیر

 pHدر  در حالی که به دست آمد. pH 5.1-4.1محدوده  در ، حداکثر جریاننشان داده شده است 5ر شکل همانطور که د. گرفت
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 1.1 ،یونیورسالمحلول بافر ) 4.1 برابر با pH ،پیریدیم برای تعیین بنابراین، مشاهده شد. پیریدیم جریان پیک کاهش ،4 بالاتر از

 جا به جایی پیریدیم اکسیداسیون پتانسیل پیک دیده می شود که علاوه بر این،. انتخاب شد برای مطالعه بیشتر( برلیتر مول

 واکنش پروتون در ارزش نقش دارند. در فرآیند اکسیداسیونکه  استکنده شدن پروتون ها  نشان می دهد pH افزایش منفی با

 :]24[ با برآورد شد الکترود

Ep=E0/-0:059p/n pH                                                                        Eq. (2) 

ها  الکترون نشان می دهد تعداد  dE/dpH شیب.  pH+0.913-(V)=pE 0.059 :می دهد یک معادله خطی pHمقابل در pEرسم 

 اکسیداسیون مکانیسم ]21[ اثبات شده همانطور که قبلا .اندشرکت کرده  در فرآیند اکسیداسیون است که پروتون دو برابر بیشتر از

 یک پروتون است. و دو الکترونتبادل  شامل پیریدیم

    

 اصلاح شده CPE در pHبا  پیریدیم اکسیداسیون پتانسیل پیک وابستگی -0شکل 

3-2-SEM  و خصوصيات الکتروشيمياييSnO₂-Zn₂SnO₄/CPE 

قابل توجهی  تفاوترا نشان می دهد.  SEM-FE با استفاده از CPE4SnO2Zn-2SnO/ و CPE  مورفولوژیکی ویژگی های 6 شکل

2SnO- علاوه بر این،نمی دهد.  را تغییر الکترود مورفولوژی 4SnO2Zn-2SnO در واقع،. مشاهده شد دو الکترود سطح در ساختار

4SnO2Zn تجزیه و تحلیل کمیبر روی خمیر را می توان به وضوح دید.  پراکنده EDX 4 کربن خمیرSnO2Zn-2SnO  نشان می

 است. 4SnO2Zn-2SnO نانوذرات استوکیومتری با ترکیب است که سازگار 1: 1 دحدودر  روی قلع و نسبت مولی دهد که
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 .(B) کل مساحت گرفته شده از مربوطه EDX طیف (C)، و SEM-FE( :A )CPE، (B) /CPE4SnO2Zn-2SnO تصویر -0 شکل

 

 در ها الکترود نایکوئیست کند. رسم میتوجه  و الکترولیت سطح الکترود خواص ( بهEISالکتروشیمیایی ) طیف سنجی امپدانس

3-4/-  بر لیتر مول10- 3در محلولکیلو هرتز  111 هرتز تا AC 1.1 محدوده فرکانس
6Fe (CN) بار  انتقالمقاومت  ه دست آمد.ب 

)ctR)  3+/Fe2+Fe 2 لخت، در الکترودSnO  /CPE  و/CPE4SnO2Zn-2SnO ، 2311 به ترتیب Ω ،711 Ω وΩ 161 ، .دراست 

CPE ،الکتروشیمیایی بین پروب کم بسیار سرعت انتقال الکترون نشان داد که این  می شود. دیده بزرگ نیم دایره لخت 

  3−/4−]6[Fe(CN) و CPE 2 در الکترودرد. وجود داSnO  /CPE ، حدود در بسیار کوچک نیم دایره قطر شامل نایکوئیست طرح 

711.1 Ω منحنی( b) 2 نشان می دهد کهSnO  4 ،اصلاح شده خمیر کربنرسانایی را زیاد کرده است. با این حالSnO2Zn-2SnO 
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 4SnO2Zn-2SnOنانو کامپوزیت  کهمشخص شد در واقع، نشان می دهد.  2SnO  /CPEو  CPEمقایسه با  دررا  رساناییبهترین 

 خالص نشان می دهد. 2SnOبهتر از الکترونیکی  رسانایی

 

 3.1حاوی        Fe(CN)]6[3-4/-   بر لیتر میلی مول 0.3 در CPE4SnO2Zn-2SnO/( c، و )CPE( ،b )2SnO  /CPE (a) در امپدانس طیف -7شکل

 هرتز.510 تا  10×5.0-3 : فرکانس ،ولت 3.10 قطبش:: پتانسیل شرایط. 3KNOمول بر لیتر 

                         مطالعات کرنو آمپرومتري-3-2

 پتانسیل با تنظیم (PH = 4.1) پیریدیم محلول افزایش پی در پی با CPE4SnO2Zn-2SnO/ الکترود اصلاح شده کرنوآمپرومتری

در محدوده ) پیریدیم غلظت های مختلف برای t-1/2 در برابر   Iرسم  ثبت شد. Ag / AgCl لکترودا در مقابل ولت 1.61 کار در

شیب  کنترل می شود. Cottrellian رفتار با این جریانکرد  که ثابت راست به دست دادیک خط ( بر لیتر میلی مول 1.5تا  1.81

حساب شد.    D 1s2 cm6 -× 108.93استفاده کرد. مقدار متوسط  پیریدیم (D) ضریب نفوذ برآورد می توان برایرا  این خطوط

 :]23[ مقاله تعیین شددر  روش شرح داده شده با توجه به کرنوآمپرومتری را می توان با (hK) واکنش کاتالیستی ثابت سرعت

IC / IL = π1/2γ1/2 = π1/2(Kh Cb t)
1/2                                                       Eq. (3) 

  = t bC hKγ و پیریدیم در غیاب جریان محدود شده LI، است CPE4SnO2Zn-2SnO/ در پیریدیم کاتالیزوری جریان CI که در آن

( bC بر سانتی متر مکعب مول است، پیریدیم اولیه غلظت) است تابع خطا مربوط  به . hK سانتی متر ) کاتالیزوری ثابت سرعت

محاسبه  پیریدیم غلظت به دست آوردن می توان برای را hKمقدار  1/2t  قابلدر م L /ICIشیب رسم از است.( بر ثانیه بر مول مکعب
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ی کاتالیزور پیکتیز  ویژگی های  که نشان می دهدمحاسبه شد  تی متر مکعب بر مول بر ثانیهسان hK  3× 109.2مقدار  .کرد

 مشاهده شد. CPE4SnO2Zn-2SnO/ در سطح پیریدیم اکسیداسیون برای

    

 CPE4SnO2Zn-2SnO/  در 0.3برابر  pHدر  بر لیتر پیریدیم میکرومول d )1033و  ؛c) 1133 ؛a )3.3 .b) 833 کرنوآمپرومتریمطالعات  -8شکل 

 آمار و ارقام شايستگي-3-6

 در محدوده خطی پیریدیم غلظت برابردر   paIرسم  استفاده شد. کالیبراسیون نمودار یک رسمبرای  DPV، بهینه تحت شرایط

 که در آن   n=32+ (1.4672±0.05) (R ,0.9974=پیریدیمCpa I (0.0279±0.001)=(µA)  معادله با میکرو مول بر لیتر 617.1تا  1.5

C میکرومول بر لیتر و  بر حسب پیریدیم غلظتpaI 1.119 حد تشخیص .است میکروآمپربر حسب اکسیداسیون آندی  جریان 

  به دست آمد. 5برابر  S / N بر اساس میکرومول بر لیتر
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، DPVs 3.0، 02.3: یهالحاق. CPE4SnO2Zn-2SnO/ در پیریدیم اکسیداسیون سیگنال بر اساس پیریدیم برای تعیین منحنی کالیبراسیون .0 شکل.

بر  مول 3.1) یونیورسال محلول بافردر  CPE4SnO2Zn-2SnO/میکرو مول بر لیتر  037.3 و ،000.3، 073.3، 000.3، 030.3، 213.3، 178.3، 113.3

 (.0.3 برابر pHدر لیتر 

میکرومول بر  11.1 حاوی (4.1برابر  pH)مولار  1.1در محلول بافر یونیورسال  ، DPV توسط CPE4SnO2Zn-2SnO/ پایداری    

 یک دورهدر طی  تغییر قابل توجهی DPV پیک ارتفاع. بررسی شد ، سه هفته مدت رایدر یخچال بذخیره شده  پیریدیم لیتر

کاهش  ذخیره سازی پس از سه هفته اولیه مقداردرصد از  97.6 به تدریج به تنها آندی پیک نشان نداد. جریانای  یک هفته

به آماده شده  اصلاح شده الکترود در شش پیریدیم به DPV پاسخ جریان با مقایسه الکترود اصلاح شده تکرارپذیریاست.  یافته

به  پیریدیم بر لیتر میکرومول 11 در غلظتدرصد  2.4 (RSD) نسبی حراف استانداردان قرار گرفت.بررسی جداگانه مورد طور 

بر  میکرومول 11 پی در پی از سنجش ده( از ٪RSDنسبی ) انحراف استاندارد با اندازه گیری سنسورپذیری  تکرار دست آمد.

 مشاهده شد. درصد RSD 1.2 و بدون تغییرتقریبا  اکسیداسیون . جریانبررسی قرار گرفت مورد پیریدیم لیتر

 مطالعه مزاحمت ها-3-7

مورد بررسی  خارجی گونه های مختلف در حضور( بر لیتر میکرومول 31.1) پیریدیم تعیین باروش ارائه شده  تحلیلی انتخاب   

 مطرح پیریدیم اکسیداسیون از سیگنال ٪3کمتر از  خطای نسبی مزاحم غلظت ماده حداکثر به عنوان اطمینان حد .قرار گرفت

دارند. ن پیریدیم تعیین اثر قابل توجهی بر هیچ آنیون ها و کاتیون بسیاری از نشان می دهد که ارائه شده و 2جدول  نتایج در. شد
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در سطح  ،با وجود دخالت این گونه ها دارند. تداخل پیریدیم با سیگنال تا 211در بیش از  و سیستئین، اسید اوریک با این حال

 .قابل توجهی در نمونه های پلاسما نیست

                                            بهینه شرایط تحت پیریدیم مولار میکرو 03 تعیین برای ها مزاحمت مطالعه .2 جدول                          

حد     

مزاحمت 
(molSubstance

/molPhenaopyr

idine) 

 گونه  

 
         

1111*                      

Na+, Cl–, F–,Ca2+, K+, NO3
−, 

Mg+2, ClO4
–, Histidine 

 
311           

         
      

SO4
2–, Ascorbic acid, 

Methionine,  Glucose 

 511          
  

     

 
           Fructose, Sucrose, Urea, 

Aspartic acid, Glycine, 

 
511             

 
Epinephrine,Cysteine, Uric 

acid 

*حداکثر غلظت مواد مورد استفاده                                                           
 

 برنامه هاي کاربردي تحليلي-2

وش اضافه ر برای تجزیه و تحلیل شد. سنجیده نمونه های واقعی در پیریدیم ،تعیینبرای  ه شدهساخت سنسورآنالیزی  کاربرد    

 .ه شده استارائ 5جدول  نتایج در .]9[ تایید شد استاندارد  روش استاندارد استفاده شد و نتایج حاصل از روش مطرح شده با

صحت و  برایروش  برای مقایسه دو نسبت واریانس Fآزمون  و student’s-test از آزمون تجزیه و تحلیل آماری نتایج با استفاده

  .نشان داد را این روش بالقوه کاربرد که ،استفاده شد دقت

 یواقع های ونهمن در پیریدیوم تعیین.0 جدول

 روش استاندارد

)μM( 

 روش پیشنهادی بازیافت)%(

)μM( 

 مقدار افزوده شده 

)μM( 
 نمونه حقیقی

<حد تشخیص <حد تشخیص -   

 

- 
 ادرار1

5/19 (± 7/2 ) 97 19/4(±1/1) 21  

 6/111  6/111  (± 4/2 ) 81  

     

<حد تشخیص <حد تشخیص -  2ادرار -   

3/131  (± 4/1 ) 6/111  4/132 (± 6/1 ) 131  

 6/99  4/139 (± 9/4 ) 11  

     

8/211 (± 4/4 ) - 4/211 (± 4/5  a قرص  - (

- 8/98  6/237 (± 4/1 ) 61  

- 6/93  7/441 (± 7/9 ) 211  
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                                                              5پیوست جدول                                                                              

 

a                                   گرم در هر قرصمیلی  133قرص پیریدیم از شرکت شهر دارو 

 نتیجه گیری -5

خمیر  الکترودشد.  توسعه داده پیریدیمبرای تعیین  4SnO2Zn-2SnO الکترود خمیر کربن اصلاح شده بر اساسجدید  سنسور    

با ولتامتری چرخه ای و  CPE4SnO2Zn-2SnO/ رفتار الکتروشیمیایی بود. کاملا پایدار 4SnO2Zn-2SnO اصلاح شده با کربن

2SnO- با الکترود اصلاح مشخص شد که مطالعه قرار گرفت. مورد پیریدیم حضور و عدم حضور در در هر دوکرنوآمپرومتری 

₄SnO2Zn سنسور تیالکتروکاتالیس بهینه سازی پاسخ به منظورمی شود.  پیریدیم ولتامتری خیصتش حساسیت بهبود  منجر به 

جریان پیک  .بهینه سازی شد DPV پارامترهای و pH، الکترود از نظر ترکیب ما الکتروشیمیایی، سنسور پیریدیم اکسیداسیون

DPV 1.119 بسیار پایین با حد تشخیص میکرومول بر لیتر 617.1تا  1.5 در محدوده پیریدیم با غلظت به صورت خطی 

 در پیریدیم تعیینبرای  ساده و حساس پروتکل مفید، به عنوان ارائه شده می تواند سنسور. افزایش یافته است بر لیتر لمیکرومو

 استفاده شود.  آزمایشگاههای بالینی
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